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"Pulverforraige H 2 0 2 und S10 2 e nthaltende Produkte" 

Gegenstand der Erf indung sind pulverf Brmige H 2 0 2 und Si0 2 
enthaltende Produkte, die einen variablen, insbesohdere auch 
elnen honen Gehalt an H 2 0 2 aufwelsen sowie die Kerstellung 
dleser Produkte. 

Es 1st bekannt, da& Wasserstoff paroxid mlt zahlreichen anor- 
ganischen und organischen Verbindungen . Anlagerungsprodukte 
bildet. Die Stabllltat dleser Verbindungen 1st recht unter- 
sehiedlich und nur wenige Perhydrate werden technlsch ver- • 
wendet. Bekannte und relativ stabile Verbindungen' slnd bei- 
spielsweise Melaminperhydrat , Carbamidperoxld sowie Natrium- 
perborat. <NaB0 2 • H 2 0 2 ). Der Aktivsauerstof f gehalt dieser 
Verbindungen liegt Jedoch in alien Fallen unter 18 %.* 



Weiterhin slnd bereits Anlagerungsverbindungen von H 2 0 2 an 
Kieselsaure hergestellt worden. Diese Verbindungen sind wenig 
stabil Oder weisen hur elnen geringen Gehalt an Aktivsauer- 
stof f auf . Kieselsaure enthaltende Produkte mlt einera hohen 
Anteil an H 2 0 2 waren bisher nur in. Pastenform bekannt. 
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Es wurde nun gefunden, daB man pulverf iJrmige S10 2 ent- 
haltende Produkte mit einem variablen, insbesondere aucb 
einera hohen Gehalt an H 2 0 2 heratellen kann, wenn man nich 
des nachstehend beschriebenen Verfahrens bedlent. 

Dieses 1st dadurch gekennzeichnet , daB man feln vert elite 

reine hydrophoblerte Kleselsflure mit einer H 2 0 2 -Losung 

bei Temperaturen unter 50°C behandelt, wobei der Antell 

an hydrophobierter Kieselsaure, bezogen auf das Gesamtprodukt , 

mindestens 9, vorzugsweise 10 - 35 Gew.-Z, betraEt. 

Die Herstellung von f einvertellter Kieselsaure erfolgt 
nach bekannten Methoden wie Ausfallung aus Alkalisilikat- 
16sungen durch saure Stoffe oder durch Zersetzung von 
Siliclumtetrachlorid mit Wasser bei hohen Temperaturen 
(pyrogene Kieselsaure) . Es 1st wesentlich, daB Stoffe. 
die eine Zersetzung von Wasserstoffperoxid bewirken, welt- 
gehend entfernt sind. ZweckmaBlgerweise werden daber fein- 
verteilte Kieselsauren verwendet, dereh Anteile an Hetali- 
oxiden, insbesondere Eisenoxid, weniger als 0,003 % betragen, 
Vorzugsweise kommt auf pyrogenem Wege hergestellte Kiesel- 
saure als Ausgangsprodukt in Betracht, da sie besonders 
rein 1st und ein niedriges Schattgewicht aufwelst. Der Durch- 
messer der Teilchen liegt vorzugsweise im Berelch von lO - *»0 nui. 

Die Hydrophobierung der feinverteilten Kieselsaure erfolgt 
nach an sich bekannten Methoden, die nicht Gegenstand der 
vorliegenden Erfindung sind. Als Hydrophobierungsmittel 
kommen Insbesondere Chlorsilane, wie beispielswelse 
(CH,) 2 SiCl 2 oder Pettalkohole mit 8 - 26 Kohlenstoffatomen 
in Betracht. Im einzelnen sind derartige Hydrophoblerungs- 
verfahren in der US-Patentsehrlft 2 657 1*»9 sowle in der 
osterreichischen Patentschrif t 239 194 beschrieben. 
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Die Konzentration der w&Brigen H 2 0 2 -LtJsung kann je nach 
dem erwflnschten Endprodukt in weiten Grerizen schwanken; 
Vorzugsweise werden HgOg-Losungen verwendet, deren Konzen- 
tration mindestens 20 Gew.-jS., insbcsondere 50- bis 70 Gew.-*., 
betritgt. Es slnd Jedoch auch hBhere Konzentratiohen bis 
praktlsch lOO % K 2 °2 m5 6 llchv 

Die Behandlung der feinverteilten hydrophobierten Kieselsaure 
mit H 2 0 2 -L5suhg kann auf verschiedene Weise erfolgen. Dabei 
ist wesentlich, daB eine sehr intensive Durchmis chung der 
Komponenten, deren spezif laches' Gewicht sich erheblich von- 
einander unterscheidet , gewahrleistet ist. Die Komponenten 
k5nnen in beiieblger Relhenfolge vermischt werden. Es ist 
Jedoch anzustreben, daB eine Art Tropf chenbildung statt- 
f lndet, so daB die flQssige Phase von der festen Phase 
umhttllt werden kann. Eine. gut e Dur chmis chung erfolgt bei- 
spielsweise durch Vibrationsvorrichtungen. Weiterhin ktinnen 
die pulverfSrmigen HgOg und S10 2 enthaltenden Produkte aus. den 
Komponenten im Wirbelschichtverf ahren hergestellt werden. 

Die BehandXung erfolgt zweckmaBigerweise bei Temperaturen 
unter 50°C, yorzugsweisa bei 0 bis 30°C. Werden hohere 
Temperaturen verwendet, so treten merkliche Verluste an K 2 0 2 
auf. Dm eln Testes Produkt zu erhalten, ist es erf orderlich,. 
daB der Anteil an, hydrophobierter Kieselsaure, bezogen 
auf das Gesamtprodukt , mindestens 9 Gew.-% b.etragt. Vorzugs- 
weise betragt der Anteil an hydrcphoblerter Kieselsaure im 
Endprodukt lO - 35 Gew.-JE.. Es 1st selb&tyerst&ndlich mttglich, 
eine noch gr6Bere Menge an. hydrophobierter Kieselsaure zu 
verwenden. Jedoch wird dann der Anteil an H 2 0 2 ±>zw. Aktiv- 
sauerstoff im Endprodukt immer gcringer. 
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Die nach dem oben beschriebenen Verfahren herstellbaren 
pulverfBrmigen Produkte besitzen eine gute Stabilitat. Qe- 
wUnschtenfalls kann die Stabilitat noch welter verbessert 
werden, wenn an sich fUr ^ 2 °2 b ^ kannte Stabilisierungsmittel,. 
wie Natriumstannat , Mononatriumphosphat , Phenacetin, 8-0xy- 
chinolin in kleinen Mengen von etwa 0,1 bis 6 $, vorzugsweise 
1 bis 5 %> zugesetzt werden. Es 1st dabei zweckmaBig, wenn 
von vornherein die H 2 0 2 -L8sungen derartige Zusatze ent- 
halt en. 

Die neuen pulverf Ormigen H 2 0 2 und Si0 2 enthaltenden Produkte 
ktinnen fUr viele technische Zweeke Anwendung finden. Sie 
kflnnen zum Bleichen, insbesondere von Olen, Pet ten und 
Cellulose enthaltenden Produkten, verv/endet werden. Welter- 
bin k&nnen sie als Zusatz zu Reinigungsmitteln und in kos- 
metischen Produkten Verwendung* finden. 

Der Vorteil dieser Produkte besteht insbesondere darin, 
dafi man den Genalt an H 2 0 2 in weiten Grenzen variieren kann 
und in jedem Palle feste Produkte erh&lt • Insbesondere 1st es 
Jedoch mtJglich, trockene Pulver herzustellen, deren Anteil 
an Aktivsauerstoff erheblich tiber 18 % liegt. Die Produkte 
besitzen darttber hinaus eine gute Stabilitat. 
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BeiSPiel i 

700 Gewichtstelle 20 ^i ga s Was serst off per bxld warden mif . 
i 000 Gewichtsteilen f einv.erteilter hydrophoblerter Kiesel- 
saure, deren TeilchengrSfte im Durchschnitt etwa 25. nf be- 
trug, mit Hilfe eines Vibrators int ens iv vermischt ; . Die 
KieselsSure war auf pyrogenem Wege hergestellt und durch 
.Behandlung .mit (CH ) 2 SiCl 2 hydrophobiert worden. Es wurde 
ein pulverformiges Endprodukt erhalten, welches 3.& * 
Aktlvsauerstoff enthieit. 

Belsplel 2 

Bel glelcher Arbeitsweise wie im Belsplel 1 warden 100 
Gewichtstelle 70 *iges Wasserstof f peroxld mit 10 Gewichts- 
teilen auf pyrogenem Wege hergestellter and mit Dlmethyl- 
chlorsilan hydrophoblerter Kiesels&ure, deren Teilchen- 
groBe im Durchschnitt etwa 25 mu betrug, mit Hilfe eines 
Vibrators int ens iv. vermis cht... Das anfallende pulverf ermf^e 
Pradukt enthieat 29 * Aktiys^aerstof f und hatte .ein Schuttge- 
wicht von, etwa 365 g/1- . 

Eine Kunststoffflasche wurde ■ «u 90 * mit dem so erhaltenen 
Pulver gef Qllt und einen Monat lang bei Raumtemperatur 
(20 bis 25°C) uufbewahrfc. Die leicht verformhare Kunststoff-- 
flasche zeigte keinerlel Aufblahungen. Der urspruhgllche 
Aktivsauerstoffgehalt des Prdduktes war praktisch unver&ndert 
Das gleiche Ergebnis wurde erhalten, wenn das in elner Kunst- 
stoffflasche abgefttllte Produkt 30 Tage lang bei H5 C aufbe- 
wahrt wurde. Hingegen war eine zu 90 % mit Carbamidperoxld 
geftlliter Kunststoffflasche bereits nach kurzer Zeit aufge- 
blaht. 



- 6 - 



10 9841 / 1539 



2013763A1_I_> 



2013763 



Henkel & Cie GmbH s*u. 5 " r **tontoom.wcng o 3910 



Belsplel 3 

Elne auf pyrogenera Wege hergestellte KleselsSure, deren 
mlttlere TeilchengrB&e etwa 20 nyu betrug, wurde in bekannter 
Weise durch Behandlung init Eikosanol bei 200°C In der 
Dampfphase hydrophobiert . Je 10 Gewichtsteile der hydropho- 
blerten XieselsSure wurden mit 100 Teilen 30 ffigem Wasser- 
stoffperoxld bzw. 50 Teilen 70 ?igem Wasserstof fperoxid 
intensiv vermischt. Die anfallenden pulverf Ormigen Produkte 
enthlelten 12,5 bzw. 27 % Aktivsauerstof f . 

Belsplel M 

Durch SSurerailung wurde f einverteilte Kiesel3&ure, die 
weniger als 0,003 % Metallkatlonen enthielt, hergestellt 
und anschlieflend - wie im Belsplel 3 beschrieben - hydro- 
phobiert. Danach wurde die hydrophobiert e Kieselsaure mit 
Hilfe eines Vibrators mit 70 *igem Wasserstof fperoxid ver- : 
mischt, wobei .8 Telle HgOg pro Gewlchtsteil KieselsSure ver-. 
wendet wurden. Die Wasserstof fsuperoxidlOsung war durch 
Zusatz von 5 % NaHgPOn • H 2 0 stabilisiert . Es v/urde ein 
festes pulverfSrmiges Produkt erhalten, dessen Aktivsauer- 
stof fgehalt etwa 27 % betrug. 
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Patent ansprttche 



1) Pulverftirmige H 2 0 2 und Si0 2 enthaltende Produkte, gekenn- 
zeichnet durch einen "Gehalt . von- mlndestens 9 Gew.-* 

an f einverteilter i-einer hydrophobierter Kieselsaure, 
bezogen auf das Gesamtgewicht. 

2) PulverfBrmige Produkte gemafi Anspruch 1, daduroh gekenn- 
zeichnet, daS der Gehalt ah hydrophobierter Kieselsaure 
10 - 3.5 Gew.-X, bezogen auf das Gesamtgewicht, betragt. 

3) Pulverfor-mige Produkte gemafi Anspruch 1 und 2, gekenn- 
zeichnet durch einen Gehalt an auf pyrogenem Wege her- 
gest ellter und danach hydrophobierter Kieselsaure. 

li) Verfahren iur Herstellung. pulyerf Srmiger H 2 0 2 un<J Si0 2 
enthaltender Produkte, dadurch gekehnzeichnet , dafi man 
feinverteilt'e re lne hydrophobierte Kieselsaure mit einer 
H 2 0 2 -L»sung bei Temperaturen unter 5Q°G behandelt , wobei 
der Anteil an hydrophobierter Kieselsaure, bezogen 
auf das Gesamtprodukt , mlndestens 9 Gew.-% betragt. 

5) Verfahren gemafi Anspruch t, dadurch gekennzeich.net, dafi 
man feinverteilte hydrophobierte Kieselsaure mit einer 
H 2 0 2 -Losung behandelt, wobei der Anteil an hydrophobiert 
Kieselsaure 10 - 35 Gew--* betragt. 
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6) Verfehren gemSfi Anspruch 4 
dafc man auf pyrogenem Wege 
hydrophobierte Kieselsfture 



und 5, dadurch gekennzeichnet , 
hergestellte und danach 
mit HgOg-LBsung behandelt. 



Henkel & 

/ 

(Dr. Haas) 



C i e. GmbH 
ppa. 

(Dr. Arnold^) 
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